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Stable cold water-dlspersible pulverous preparations of a microblally -produced oil rich In arachldonic acid 
comprise fish gelatine as the matrix component and tocopherol and/or ascorbic acid este r as antioxidant. 
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(54) Stabile, kaltwasser-dispergierbare Praparate 

(57) Die Erfindung betrifft stabile, kaltwasser-dis- 
pergierbare putverfOrmige PrSparate von einem mikro- 
biell hergestellten Oel, welches reich an Arachidon- 
sSure ist, dadurch gekennzeichnet, dass sie als IVlatrix- 
Konponente Fischgelatine und als Antioxydans Toco- 
pherol, Ascorblnsaureester Oder ein Qemisch von 
Ascortilnsaureester und Tocopherol enthalten. 
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Beschreibung 

Die voriiegende Erfindung betrifft neue. stabile, 
kaltwasserdispergierbare pulverfOrmige Prapatate von 
einem mikrobieli hergestellten Oel, nachstehend SCO 
(Single Cell Oil) genannt, welches reich an Arachicton- 
sSure, nachstehend AA (Arachidonic Acid) genannt, 1st, 
sowie ein VerMhren zu deren Herstellung. 

Auf dem G^ietdermenschlichen Ernahrung spie- 
\m kaltwasserdispergierbare PrSparate von fetUOsli- 
chen Subsianzen eine wichtige Rolle. Inder Regel sind 
solche PrSparate in Form von Emulsionen oder Trok- 
kenpulvem im Handel, und zwar wegen der Wasserun- 
lOslichkelt der fettlOslichen Wirkstoffe Oder deren mehr 
Oder weniger ausgeprSgten Instabilitat und schlechten 
Handhabbarkeit. Gemeinsam beiderartigen Praparaten 
sind die Wirkstoffe, d.h. die fettlOslichen Substanzen, in 
der Regel mittels einer f»/1atrix-tomponente (Schutzkol- 
loid) umhQIIt. Diese Matrix-tonponente ist u.a. fur den 
Schutz des Wlrkstoffes bzw. fQr dessen Stabilisierung, 
for eine optimale Resorption und fOr die allfdilig nfitige 
Wasserdispergierbarkeit des EndprSparates verant- 
wortlich. 

Erfindungsgemass hat sich nun herausgestellt, 
dass sich ein besonders stabiles und gut handhabbares 
Praparat aus dem eingangs genannten SCO herstellen 
Idsst, wenn man als Schutzkolloid Fischgelatine ver- 
wendet und ein Antioxydans beigibt. Als Anta'oxydantien 
werden venvendet: 

a) fOr die Oelphase: Tocopherol. AscorbinsSure- 
ester oder ein Gemisch aus Ascoitinsflureester 
und Tocopherol, wobei der AscorbinsSureester vor- 
zugsweise Ascorbylpalmitat ist; 

b) fur die wissrige Phase: Alkali- Oder Erdalkall- 
salze der AscoibinsSure, vorzugsweise Na-Ascor- 
bat. 

Eine besonders bevorzugte Rschgelaflne ist die 
unterdem Namen "Norland HiPure Fish Gelatin" erhait- 
liche Gelatine der Firma Norland Products Inc., 695 
Joyce Kilmer Ave., New Brunswick, N.J., USA. 

Zwar kann irgendein Tocopherol in der vorliegen- 
den Erfindung venvendet werden, wobei Belspiele der- 
artiger Tocopherole a-Tocopherol, y-Tocopherol oder 
eine Mischung natOrlicher Tocopherole sind, doch in 
einer bevorzugten AusfOhrungsfbrm wird eine Mischung 
natOrlicher Tocopherole venwendet. 

Das Ascorbylpalmitat und Tocopherol werden vor- 
zugsweise in einem Verhaitnis von 1 :5 bis 1 :25, insbe- 
sondere 1:5, venwendet, und die Gesamtmenge, die 
dem SCO zugesetzt wird, betragt mit Vorteil 1200 - 
5250 Telle pro Million, insbesondere 1200 - 2000, vor- 
zugsweise etvra 1200 Telle pro Million. Das Ascorbylpal- 
mitat und Tocopherol kann als Mischung oder einzein 
zugesetzt werden. Wird Tocopherol allein venvendet, so 
betragt die Gesamtmenge mit Vorteil 1000 - 5000 Telle 
pro Million, insbesondere 1000 - 2000, vorzugsweise 
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etwa 1000 Telle pro Million. 

Die erfindungsgemassen Praparate kSnnen im 
Prinzip dadurch hergesteilt werden, dass man eine 
wSssrige Emulsion des SCO und der Rschgelaflne 
5 zuberettet und diese Emulsion In ein Trod^enpulver 
OberWhrt Dieses Herstellungsverfahren stellt einen 
weiteren Gegenstand der vorliegenden Erfindung dar. 

In der Regel werden zunachst die Fischgelatine 
und gegebenenfalls Hilfsstoffe in Wasser gelSst, was 
10 zweckmassigenvase durch kraftiges ROhren beschleu- 
nigt wird. Der w^ssrigen Phase kann envOnschtenfalls 
ein Antioxydans, beispielsweise Na-Ascorbat, zugefQgt 
werdai. 

Uebliche Hilfsstoffe sind beispielsweise Mono- und 

15 Di-Saccharide; Zuckeraltohole; Starkederivate, z.B. 
Maltodextrin; Milchproteine, z.B. Natriumkaseinat; oder 
auch pflanzliche Proteine, z.B. Sojaprotein, Kartoffel- 
protein und Weizenprotein. Zudem erweist es sich als 
vorteilhaft, das LOsen der Fischgelatine bei Raumtem- 

20 peratur oder erhOhter Tenperatur. insbesondere im 
Temperaturbereich wn 20*0 bis SO'C, vorzugsweise 
50°C bis TOOC, durchzufOhren. Auf diese Weise wird die 
sogenannte Matrix erhalten. Dann wnrd das durch ein 
Antioxydans stabilisierte SCO in diese Matrix hinein- 

25 emulgiert, vorteilhaftenweise durch Homogenisieren bei 
Atmospharendruck oder erhOhtem Druck bis 1000 bar 
(lOOMPa). vorzugsweise bei 300-500 bar (30-50 MPa), 
Oder auch mittels UHraschall Oder ahnlicher Techniken. 
Der Druck und die Temperatur sind bei diesem Vorgang 

30 kelne kritischen Parameter, und das Ganze kann ohne 
weiteres bei Temperaturen von etwa Raumtemparatur 
bis etwa 70°C, insbesondere zwischen etwa 60°C und 
70°C, und Atmospharendruck durchgefuhrt werden. 
Das Gewichtsverhaitnis von SCO zu den im End- 

35 produkt letztlich vorhandenen Begleitstoffen (Fischgela- 
tine, Zucker usw.) betragt in der Regel etwa 20:80 bis 
etwa 80:20, wobei die genauen Mengenverhaitnisse 
abhangig sind vom jewelligoi biologischen Bedarf an 
AA und von der Forderung nach gleichmassiger und 

40 ausreichend faner Verteilung der Endpraparate in den 
zur Konsumation vorgesehenen Anwendungsformen. 

Die Ueberfuhrung einer so hergestellten Emulsion, 
die je nach Bestandteilen im allgemeinen von ca. 20 bis 
ca. 80 Gewichtsprozent an SCO enthait, in Trockenpui- 

45 ver, kann z.B. durch SprOhtrocknung, das Doppeldis- 
pergier-Verfahren oder auch das Starke-Catch- 
Verfahren erfolgen. Bei letzterem Verfahren werden die 
versprOhten EmulsionstrOpfchen in einem Starkebett 
aufgefangen und anschliessend der Trocknung zuge- 

50 fuhrt. Falls notwendig, kann die zu versprOhende Enxil- 
sion mit Wasser verdunnt werden. 

Im allgemeinen weisen die erfindungsgemassen 
Praparate eine gute Kaltwasser-Dispergierfiarkeit sowie 
eine gute Fliessbarkeit auf. 

55 Die erfindungsgemassen Praparate WSnnen fOr die 
menschliche Ernahrung, insbesondere der von Neuge- 
borenen, Venvendung linden. 

Die voriiegende ErfMung witd durch die nachfol- 
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genden Beispiele veranschaulicht. 
Beispiel 1 

In einem 600 ml Becherglas wurden 48.5 g Rsch- 
gelatine getrocknet und 48.5 g Kristallzucker vorgelegt. 
Dann wurden 80 ml entionisiertes Wasser zugesetzt, 
und das Qanze unter Ruhren mit einer MInzerscheibe 
(1000 U/Min.) bei 50°C in LOsung gebracht, HIerauf 
wurden 60 g eines 50% AA enthaltenden SCO, welches 
mit einan Gemisch von 1(K)0 ppm einer Mischung 
natOrlicher Tocopherole und 200 ppm Ascorbylpalm'rtat 
stabilisiert wurde, in diese Matrix hineinemulgiert und 
15 Minuten nachgerOhrt (wahrend des Emulgierens und 
NachrQhrens betrug die Tourenzahl der Minzerscheibe 
4800 U/Min.). Nach dieser Zeit wies die innere Phase 
der Emulsion eine mittlere TeilchengrOsse vm etwa 200 
nm auf. Die Emulsion wurde dann mit 90 ml entionisier- 
tem Wasser verdQnnt und auf 65°C erwSrmt. In einer 
LaborsprOhwanne wurden dann ca. 1 kg mittels Kiesel- 
saure fluidisierte Starke vorgelegt und auf ca. 5°C 
gekOhlt. Hierein wurde dann die Emulsion mittels einer 
rotierenden SprOhdOse elngesprOht. Die so ertialtenen, 
mit Starke umhOllten Partikel wurden dann von der 
QberschOssigen Starke abgesiebt und bei Raumtempa- 
ratur mittels Pressluft getrocknet. Man erfiielt ca. 190 g 
Trockenpulver mit einem AA-Gehalt von 17.4%. 

Beispiel 2 

In einem 600 ml Becherglas wurden 44.2 g Fisch- 
gelatine getrocknet und 44.2 g Kristallzucker und 8.6 g 
Natriumascorbat vorgelegt. Die weitere VersuchsfOh- 

rung erfolgte analog zu Beispiel 1. 

Die mittlere TeiichengrOsse der inneren Phase 
betrug 180 nm. Man erhielt ca. 190 g Trockenpulver mit 
einem AA-Gehalt von 17%. 

PatentansprOche 

1. Stabile, kaltwasser-dispergierbare pulverfOrmige 
Praparate von einem mikrobiell hergestellten Oel, 
welches reich an Arachidonsaure ist, dadurch 
gekennzeichnet, dass sie als Matrix-Kbnponente 
Fischgelatine und als Antioxydans Tocopherol, 
Ascorbinsaureester Oder ein Gemisch von Ascor- 
binsaureester und Tocopherol enlhalten. 



4. P^parat nach einem der Anspruche 1-3, dadurch 
getennzeichnet, dass die Gesamtmenge an Ascor- 
bylpalmitat und Tocopherol 1200 - 5250 Teile pro 
Million betragt. 

5 

5. Praparat nach Ansfyuch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Gesamtmenge an Ascorbyipal- 
mitat und Tocopherol 1200 - 2000 Teile pro Million, 
insbesondere 1200 Teile pro Million, betragt. 

6. Praparat nach einem der AnsprQdie 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, dass das Tocopherol eine 
Mischung natOrlicher Toccpherole ist. 

IB 7. Praparat nach einem der AnsprQche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, dass es zusatzlich Natri- 
umascorbat und/oder einen Hilfsstoff enthait. 

8. Verfahren zur Herstellung von Praparaten gemass 
so Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man 

a) Fischgelatine und gegebenenfalls Natri- 
umascottjat und/oder einen Hilfsstoff in Was- 
ser lost, 

25 

b) das durch Tocopherol, Ascorbinsaureester 
ein Gemisch aus Ascorbinsaureester und 
Tocopherol stabilisierte mikrobiell hergestellte 
Oel in die wassrige Matrix hinein emulgiert und 

so 

c) die so hergestellte Envilsion in ein Trocken- 
pulver OberfQhrt. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekenn- 
35 zeichnet, dass man die in Schritt b) hergestellte 

Emulsion durch normale Spruhtrocknung, das Dop- 
peldispergier-Verfahren oder das Starke-Catch- 
Verfahren, in ein Trockenpulver QberfOhrt. 

40 



2. Praparat nach /Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass es als Antioxydans Tocopherol oder 50 
ein Gemisch aus Ascorbylpalmitat und Tocopherol 
enthait. 



3. Praparat nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass es Ascoitoylpalmitat und Tocopherol ss 
in einem Verhaitnis von 1:5 bis 1:25, insbesondere 
1:5, enthait. 



3 



EP 0841 010 A1 



Europaisches eurqpaISCHER RECHERCHENBERICHT 
Patentamt 



EiNSCHLAGIGE DOKUMENTE 



EP 0 347 751 A (HOFFMANN LA ROCHE) 
Beispiele 1-3,5,6 * 
Anspriiche 1-3,5-7 * 

DATABASE WPI 

Section Ch, Week 9317 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class D13, AN 93-140541 

XP002056752 

& JP 05 078 692 A (NIPPON OILS & FATS CO 
LTD) , 30.Marz 1993 

* Zusamnienfassung * 

DE 36 03 000 A (HILUPA AG) 

* Spalte 3, Zelle 64 - Zelle 67 ♦ 

* Anspruche 1-6 * 

DATABASE WPI 

Section Ch, Week 8515 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class D13, AN 85-089469 

XP002056753 

& viP 60 037 934 A (COSMOS SHOKUHIN KK) , 
27.Februar 1985 

* Zusammenfassung * 

WO 96 26647 A (CLOVER CORP PTY LTD ;GIBSON 
ROBERT ALLAN (AU); REGTOP HUBERTUS LEO) 

* Anspruche 1-3,7,9-12 * 

DATABASE WPI 

Section Ch, Week 9134 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class A96, AN 91-248698 

XP002056754 

& JP 03 161 448 A (ASAHI CHEM IND CO LTD) 
, ll.Juli 1991 

* Zusammenfassung * 

-/-- 



ANMELDUNG (lnta.6) 



A23L1/30 
A23D9/007 



A23L 
A23D 
A61K 
CUB 



Der voriiegende Recherchenbsricht wurde m alle Patsntanspriiche en 



24.Februar 1998 



EP 0 841 010 A1 



Europaisches egROPAISCHER RECHERCHENBERICHT 
Patentamt 



EINSCHLAGIGE DOKUMENTE 



DATABASE WPI 

Section Ch, Week 9202 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class 013, AN 92-013085 

XP002056755 

& JP 03 263 499 A (ASAHI DENKA KOGYO KK) 
22. November 1991 

* Zusammenfassung * 

WO 96 20612 A (TASTEMAKER) 

* Anspruche 1-12 * 



Der vorliegende Recherchenbericht wi 



le fur alle Patentanspriiche erstelll 



24.Februar 1998 



KATEGORie DER GENANNTEN DOKUMENTE 



}ntiichung der&elbe 
Oflanbarung 



tor Erttndung zugrunde liegencte Th 



5 



